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Abstract 
The influence of high-temperature aging heat treatment on microstructure and hardness of single crystal Ni3Al-base 
superalloy IC21 were investigated. The results showed that the temperature and time of aging treatment had 
significant effect on the shape and the average size of γ' precipitate as well as the hardness of the alloy. The average 
size and volume fraction of γ' precipitate after 1320℃/10h/Ar cooling+870℃/32h/air cooling(AC) treatment were 
about 270nm and 63% respectively. The experimental results showed that the two-step aging treatment following the 
solution treatment significantly influenced the size and volume fraction of γ' phase, i.e., through the treatment of 
1320℃/10h/Ar cooling +1060℃/2h/AC+870℃/32h/AC the moderate size (about 450nm) and volume fraction (about 
70%) of cubic γ' phase obtained and the hardness of the alloy reached the maximum value of about 370HV. However, 
with the increase of the aging temperature or time the size and the volume fraction of γ' precipitate increased and the 
morphology of the γ' precipitate gradually changed from cubic shape to rod shape.  It has been found that after 
1320℃/10h/Ar cooling +1120℃/2h/AC+870℃/32h/AC or 1320℃/10h/Ar cooling +1060℃/6h/AC+870℃/32h/AC 
treatment the morphology of the γ' precipitates obviously changed from cubic shape to rod shape and the hardness of 
the alloy decreased significantly.  
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摘要 
研究了 Ni3Al基单晶合金 IC21不同高温时效热处理制度后的微观组织和硬度。研究结果表明，高温时效
处理温度和高温时效处理时间对合金的 γ'相尺寸、数量和形貌以及合金的硬度有明显影响。合金经 1320℃
/10h/Ar cooling 固溶处理，再经 870℃/32h/air cooling（AC）低温时效处理后，γ'相尺寸和体积分数较小，分
别约为 270nm 和 63%。再增加一级高温时效处理可使 γ'相尺寸和体积分数发生明显变化。热处理工艺为
1320℃/10h/Ar cooling+1060℃/2h/AC+870℃/32h/AC 时，合金中 γ'相的立方度高，分布均匀，平均尺寸和体
积分数分别约为 450nm 和 70%，且合金的硬度最高、约为 370HV。随着高温时效温度的增加或高温时效时
间的延长，γ'相的体积分数和尺寸增加，γ'相的形状由立方状粗化为长条状。时效处理工艺为 1120℃
/2h/AC+870℃/32h/AC或 1060℃/6h/AC+870℃/32h/AC时，γ'相均明显粗化为长条状，合金硬度显著下降。 
 
关键词：γ'相；高温时效；微观组织；硬度 
随着现代航空航天技术的飞速发展，对燃气涡轮发动机的涡轮前温度和推重比要求不断提
高，也就必然导致对发动机用材料的要求越来越高。与 Ni 基高温合金相比，Ni3Al 合金在高温性
能和成本方面具有很大优势，对 Ni3Al基高温结构材料的开发与研究具有重要意义[1,2]。IC21合金
是一种新型铸造 Ni3Al 基单晶高温结构材料，具有高熔点、较高的高温强度和蠕变抗力以及比强
度大等特点。 
高温合金的性能主要决定于它的化学组成和组织结构。当合金成分一定时，影响合金组织的
因素有冶炼铸造、塑性变形和热处理等工艺，其中热处理工艺对合金组织的影响更为敏感[3]。通
过调整热处理工艺参数可以合理整合强化相的数量、形态、尺寸及分布，进一步发挥合金的性能
潜力[4-11]。高温合金最常用的热处理是固溶处理+时效处理[12]。热处理工艺参数主要包括固溶和时
效处理温度，固溶和时效处理时间，以及固溶和时效处理冷却速度等 [13]。对于新研制的高温合
金，往往需要对其热处理工艺参数进行全面系统的研究，以确定热处理工艺参数对合金组织的影
响。本工作主要研究不同时效热处理制度对 IC21 合金微观组织的影响，为 IC21 合金的进一步开
发和应用提供一个理论参考和实践依据。 
1. 实验材料和方法 
   试验用合金为 Ni3Al 基 IC21 单晶合金，合金名义成分为 Ni-(8~9)Al-(10~13)Mo-(1~2)Re（质
量分数，%）。母合金采用真空感应熔炼，然后采用快速凝固法由定向单晶炉中生长获得单晶试
棒。热处理用的试样从 IC21 单晶试棒上截取。试样观察面的法线方向为[001]晶向。在确定该合
金的固溶处理制度为 1320℃/10h/Ar cooling 的前提下，在前期大范围热处理摸索实验的基础上，
选取表 1所示的几个高温时效处理方案进行重点研究，通过微观组织观察和硬度测试来寻求 IC21
合金合适的高温时效处理工艺参数。 
表 1 热处理方案 
Table 1 Procedure of heat treatment 
Heat treatment                    Solution treatment                                 Aging treatment 
                   HT1                         1320℃/10h/Ar cooling                 1000℃/2h/air cooling(AC)+870℃/32h/AC 
                   HT2                         1320℃/10h/Ar cooling                 1120℃/2h/AC+870℃/32h/AC 
                   HT3                         1320℃/10h/Ar cooling                 1060℃/2h/AC+870℃/32h/AC 
                   HT4                         1320℃/10h/Ar cooling                 1060℃/4h/AC+870℃/32h/AC 
                   HT5                         1320℃/10h/Ar cooling                 1060℃/6h/AC+870℃/32h/AC 
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利用扫描电子显微镜(SEM)分析技术对铸态和不同时效热处理制度后的试样进行微观组织观
察，试样腐蚀剂为 20gCuSO4+100 mLHCl+100 mLH2O。合金 γ'相尺寸和体积分数的测定（volume 
fraction，vf）采用扫描电镜所照照片在带有金相图像分析软件的金相显微镜上进行。所测维氏硬
度在标准 HXZ-1000型硬度计上进行。 
2. 实验结果与讨论 
2.1. 固溶处理 
    IC21 的铸态微观组织和经 1320℃/10h/Ar cooling 固溶处理后的微观组织如图 1 所示。图 1
（a）为横截面上枝晶干（A 区）和枝晶间（B 区）的扫描电镜组织。从图中可以看出，合金的铸
态组织由黑色的 γ'相和灰白色的网状 γ相以及在枝晶间区域分布的白色块状析出物（C）组成，块
状析出物的结构有待于进一步研究。枝晶干上的 γ'相尺寸比枝晶间的 γ'相尺寸大。图 1（b）为合
金经 1320℃/10h/Ar cooling固溶处理后的扫描电镜组织，可见，合金经 1320℃/10h固溶处理，铸
态组织枝晶特征消除，枝晶干和枝晶间的 γ'相以及枝晶间的白色块状析出物均已完全固溶，在随
后的冷却过程中从过饱和固溶体 γ相中重新析出大量细小弥散的 γ'相。 
 
  
图 1 IC21的微观组织 (a)铸态;(b)1320℃/10h/Ar cooling固溶处理后 
Fig.1 Microstructure of IC21 alloy.(a)as-cast; (b)after solution heat treatment at 1320℃ for 10h 
2.2. 两步时效处理制度的确定 
    图 2为合金经 1320℃/10h/Ar cooling固溶处理，再经 870℃/32h/AC一步时效处理后的微观组
织。由图可见，γ'相立方度较好，但其尺寸小，经统计，γ'相平均尺寸约为 270nm，其体积分数约
为 63%。可见，在该热处理制度下，由于无高温时效处理过程，固溶处理后析出的细小弥散的 γ'
相未能有效长大，使得 γ'相尺寸和数量较小。为通过有效提高 IC21合金的 γ'相尺寸和数量来提高
单晶合金的力学性能，在时效过程中加入高温时效处理。由于高温时效温度和高温时效时间决定
了 γ'相的尺寸、数量和形貌，故设计了上表 1中所示的高温时效方案来重点研究 IC21合金的高温
时效制度。 
2.3. 高温时效处理制度对合金组织和性能的影响 
2.3.1. 高温时效处理温度对合金组织和性能的影响 
     图 3为合金经 HT1、HT2和 HT3三种不同高温时效温度处理后的微观组织。合金经 1320℃
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/10h/Ar cooling+1000 ℃/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT1）后的组织见图 3（a），γ′相呈类
立方状，尺寸较小、平均约为 290nm。合金经 1320℃ /10h/Ar cooling+1120℃ /2h/AC+870 ℃
/32h/AC处理（方案 HT2）后（见图 3（c）），γ′相连接长大为长条状，尺寸明显增大，γ通道明
显变宽，呈明显的过时效状态。由图 3（b）可以看出合金经 1320℃ /10h/Ar cooling+1060℃ 
/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT3）后，合金中 γ'相的立方度较高，分布均匀，尺寸适中、
平均约为 450nm。合金经 HT1、HT2和 HT3处理后获得的 γ′相的体积分数见表 2。从表 2中可以
看出，γ′相的体积分数随着高温时效温度的升高而增加，且高温时效温度越高，体积分数增加的
趋势越明显。     
 
   
图 3 不同高温时效温度完全热处理后 IC21合金的微观组织 (a)HT1;(b)HT3;(c)HT2 
Fig.3 Microstructures after full heat treatment aging at different temperatures for 2h in IC21 alloy.(a)HT1; (b)HT3; (c)HT2 
表 2 不同高温时效温度完全热处理后 IC21合金中 γ'相的体积分数 
Table 2 The volume fraction of γ′ phase after full heat treatment aging at different temperatures for 2h in IC21 alloy 
 Heat treatment                          HT1                   HT3                  HT2  
      Volume fraction（%）                        67                      70                      78     
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图 4 高温时效温度对硬度的影响 
Fig.4 Hardness of IC21 alloy after full heat treatment aging at different temperatures for 2h 
   合金经 HT1、HT3 和 HT2 处理后的维氏硬度的变化情况见图 4 所示。合金经 1320℃/10h/Ar 
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cooling+1000 ℃/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT1）后的维氏硬度约为 353，合金经 1320℃
/10h/Ar cooling+1060 ℃/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT3）后的维氏硬度最高，数值为
370，而合金经 1320℃/10h/Ar cooling+1120 ℃/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT2）后的维氏
硬度显著降低到 311。 
   由图 3、表 2和图 4可知，固溶处理后进行两步时效处理可使 γ'相尺寸和数量增大。高温时效
温度对完全热处理后 γ'相的尺寸、形态和数量，以及合金的硬度有明显影响。随着高温时效温度
的增加，γ'相的形状由类立方状向立方状再向长条状转变，γ'相的体积分数和尺寸增加，且高温时
效温度越高，尺寸和体积分数增加的趋势越明显。合金的硬度随高温时效处理温度的升高呈先增
加后降低的变化趋势。1060℃为较合适的高温时效处理温度。 
2.3.2. 高温时效处理时间对合金组织和性能的影响 
    图 5为合金经 HT3、HT4和 HT5三种不同高温时效时间处理后的微观组织。合金经 1320℃
/10h/Ar cooling+1060℃/2h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT3）后的组织见图 5（a），合金中 γ'
相的立方度较高，分布均匀，尺寸适中、平均约为 450nm。合金经 1320℃/10h/Ar cooling+1060℃
/4h/AC+870℃/32h/AC 处理（方案 HT4）后的微观组织见图 5（b）所示，从图中可以看出，部分
立方状的 γ′相已经连接长大为长条状，γ'相的立方度降低，尺寸增大，呈过时效状态。由图 5
（c）可以看出合金经 1320℃/10h/Ar cooling+1060℃/6h/AC+870℃/32h/AC处理（方案 HT5）后，
合金中大量 γ′相连接长大成长条状或形成一些大尺寸的 γ'相连通区域，γ'相的平均尺寸明显增加，
立方度显著降低。合金经 HT3、HT4和 HT5处理后获得的 γ′相的体积分数见表 3。从表 3中可以
看出，γ′相的体积分数随高温时效时间的延长而增加，且其增幅随高温时效时间的延长而降低。 
 
    
图 5 不同高温时效时间完全热处理后 IC21合金的微观组织 (a)HT3; (b)HT4; (c)HT5 
Fig.5 Microstructures after full heat treatment aging at 1060℃ for different time in IC21 alloy (a)HT3; (b)HT4; (c)HT5 
 
表 3 不同高温时效时间完全热处理后 IC21合金中 γ'相的体积分数 
Table 3 The volume fraction of γ′ phase after full heat treatment aging at 1060℃ for different time in IC21 alloy 
 Heat treatment                        HT3                 HT4              HT5  
           Volume fraction（%）                  70                   75                  78     
     
合金经 HT3、HT4 和 HT5 处理后的维氏硬度的变化情况见图 6 所示。合金经 1320℃/10h/Ar 
cooling+1060 ℃/2h/AC+870℃/32h/AC处理（方案 HT3）后的维氏硬度最高，数值为 370。随着时
效时间的延长，合金的硬度值降低；合金经 1320℃/10h/Ar cooling+1060 ℃/4h/AC+870℃/32h/AC
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处理（方案 HT4）后的维氏硬度值为 356，而高温时效时间达 6h（方案 HT5）时，合金的维氏硬
度降低到 332。 
   由图 5、表 3和图 6可知，在 1060℃高温时效时，随着高温时效时间的增加，γ'相的形状由立
方状向长条状转变，γ'相的体积分数和尺寸增加。合金的硬度随高温时效时间的升高而降低。2h
为 1060℃高温时效温度下较合适的时效处理时间。 
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图 6高温时效时间对硬度的影响 
Fig.6 Hardness of IC21 alloy after full heat treatment aging at 1060℃ for different time 
2.4. 讨论 
    固溶处理的作用是将铸态的 γ′相颗粒全部或部分固溶，并最大限度地减少合金元素的偏析。
时效处理是从过饱和固溶体中析出一定数量和大小的 γ′相。由于 IC21 固溶处理后的过饱和度极
高，且界面能和弹性应变能都较小，1320℃/10h 固溶冷却过程中，容易从过饱和的 γ 固溶体中共
格析出大量细小的 γ'相粒子，因此 IC21合金经固溶处理并冷却后得到的是 γ过饱和固溶体和大量
细小弥散的 γ'相粒子共同构成的两相组织。一般来说，高温时效处理对合金中 γ′相的尺寸、形状
和数量的影响较大，低温时效处理对合金中 γ′相的尺寸、形状和数量的影响较小，故本文在一步
时效的基础上增加高温时效处理来调整 γ′相的尺寸和数量，并通过高温时效温度和时间两个工艺
参数的选择和控制来优化合金的组织。 
     γ'相从 γ 固溶体中脱溶的相变驱动力是 γ'/γ 两相的体积自由能差 G ；相变阻力是新相 γ'与
母相 γ 间形成界面所增加的界面能 sG ，以及两相体积差别导致的弹性应变能 vG 。γ'相析出过
程中，系统总的自由能变化为： 
24  VSGGGGG i
i
iVESV    
    式中：V 为新相 γ'的体积， iS 为 γ'与 γ 之间第 i个界面的面积， i 是相应的界面能，  为
剪切模量， 为 γ'/γ错配度， 24 即为产生单位体积 γ'相的应变能。γ'相形貌演化可以由界面能
和晶格错配引起的弹性能的竞争机制来解释。时效处理前期，合金元素扩散使 γ'相长大，错配度
 增加，γ'相体积V 增大，从而使系统的弹性能 vG 增加。而弹性能的降低有利于整个系统自由
能的降低，因此导致 γ'相逐渐沿着具有较低  的<100>方向生长[14]，从而使 γ'相呈立方体形貌。
随着时效的继续进行，当母相 γ固溶体已不再饱和，即过时效时，γ'相的长大并不会停止，而是按
Ostwald 熟化方式进行，γ ′相一旦在某个<100>择优方向上优先长大，在其他方向上长大因所需的
原子扩散距离较大而受到抑制，从而使立方状的 γ ′相沿着不同的<100>方向连接长大为长条状，
以降低界面能[15]。1120℃（HT2）高温时效时，原子扩散快，γ ′相析出过程加快，2h 的时间已经
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使 γ ′相充分析出并连通长大为长条状。1060℃/6h（HT5）高温时效时，由于时效时间过长，原子
充分扩散，使 γ ′相充分析出并连通长大，故出现长条状的 γ ′相和大尺寸的 γ'相连通区域。 
时效时发生的硬度变化是由 γ固溶体的贫化，基体的回复与再结晶和 γ ′相的析出三个因素引
起的。前两个因素均使硬度下降，而第三个因素使硬度升高。在过时效之前，由于 γ ′析出相引起
的硬化超过另外两个因素引起的软化，故合金的硬度随时效时间的增加而升高然后达到一个最大
值。当出现过时效时，析出相粗化，硬度又将下降。1000℃（HT1）高温时效时，温度较低，原
子扩散困难，2h 时效后，γ ′相没有充分析出，硬度没有达到峰值。而高温时效温度高达 1120℃
（HT2）时，γ ′相析出过程加快，合金达最高强度时间缩短，2h的时效时间已使 γ ′相粗化，合金
硬度明显下降。合金在 1060℃时效时，时效 2h 时，可获得较高的硬化效果。1060℃高温时效
时，随着时效时间的增加，γ′相过时效析出并聚集长大，导致合金硬度下降。 
3. 结论 
1. 合金经 1320℃/10h/Ar cooling固溶处理，再经 870℃/32h/AC一步时效处理后，γ'相的尺寸和
体积分数较小，分别约为 270nm和 63%。增加一级高温时效处理显著改变了 γ'相尺寸和数
量。高温时效时效处理工艺为 1060℃/2h/AC时，合金中 γ'相的立方度高，分布均匀，平均
尺寸和体积分数分别约为 450nm和 70%，且合金的硬度最高、约为 370HV。 
2. 高温时效温度和高温时效时间对完全热处理后 γ'相的尺寸、形貌和数量有明显影响。随着高
温时效温度的增加或高温时效时间的延长，γ'相的体积分数和尺寸增加，γ'相的形状由立方
状粗化为长条状。高温时效处理工艺为 1120℃/2h/AC或 1060℃/4h/AC时，γ'相均明显粗化
为长条状。 
3. 高温时效温度和高温时效时间对完全热处理后合金的硬度有明显影响。高温时效温度过高
（1120℃）或高温时效时间过长（1060℃/6h），都会引起合金硬度明显下降。1060℃/2h为
较合适的高温时效处理制度。 
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